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the 
plant 
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DETAILED DESCRIPTION - INDEPENDENT CLAIMS are included for the 
following : 

(1) preparing the glycerol -based product involving: subjecting 
seeds of a plant to a pressing operation so as to obtain an oil of 



origin; subjecting the plant oil to a transesterif ication operation in 
the presence of methanol so as to obtain a product that contains 
glycerol 

and at least one nitrogen- containing compound, where the total content 

of 

nitrogen- containing compound expressed as elemental nitrogen (N) is 
greater than 1 g N/kg; and subjecting the glycerol - containing product 

to 

a supplementary step in which a fraction of the glycerol obtained in 

above step is subjected to at least one purification treatment so as to 

obtain a product that contains glycerol and at least one 

nitrogen- containing compound, where the total content of 

nitrogen- containing compound expressed as elemental nitrogen (N) is 

less 

than or equal to 1 g of nitrogen (N) /kg of product; and 

(2) manufacturing dichloropropanol involving reacting the 
glycerol-containing product with a chlorinating agent. 

USE - As glycerol -based product in the manufacture of 
dichloropropanol, which is intermediate for epichlorohydrin, 
epichlorohydrin elastomer (claimed) and epoxy resins. 

ADVANTAGE - The product containing glycerol and a low content of 
nitrogen- containing product avoids the accumulation of 
nitrogen- containing products in the various steps of the process, 
preferably in the recycle streams, and in the purges of the streams. 

The 

low content of nitrogen- containing compounds of the purges allows them 

to 

be treated in high- temperature oxidation (HTO) processes with a reduced 
production of nitrogen oxides. This makes it possible to reduce the 

size 

of an abatement unit for these nitrogen oxides at the outlet of the HTO 
process, or even to completely eliminate such a unit. 
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PRODUIT A BASE DE GLYCEROL, PROCEDE POUR SON OBTENTION ET SON UTILISATION DANS LA 
FABRICATION DE DICHLOROPROPANOL. 

L'invention se rapporte a un produit a base de glycerol 
comprenant au rnoins un compose azote et dont la teneur 
totale en compose azote exprimee en azote elementaire (N) 
est inferieure ou egale a 1 g d'azote (N)/kg de produit, a un 
procede d'obtention du glycerol, et a son utilisation dans la 
fabrication de dichloropropanol et de produits d6riv6s com- 
me I'epichlorhydrine et des produits derives de I'epichlorhy- 
drine. 
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Produit a base de glycerol, procede pour son obtcntion et son utilisation 
dans la fabrication de dichloropropanol 



La prcscntc invention sc rapportc a un produit a base dc glycerol (1 ,2,3- 
propanetriol), a un procede pour son obtention et a Futilisation du produit dans la 
fabrication de dichloropropanol et de produits derives cornme Pepichlorhydrine 
et les produit derives de Pepichlorhydrine. 
5 Le dichloropropanol, par exemple, est un intermediate reactionnel dans la 

fabrication de Pepichlorhydrine et des resines epoxy (Kirk-Othmer Encyclopedia 
of Chemical Technology, Fourth Edition, 1992, Vol. 2, page 156, John Wiley & 
Sons, Inc.). 

Selon des procedes connus, on peut obtenir le dichloropropanol notamment 

10 par hypochloration du chlorure d'allyle, par chloration de Palcool allylique et par 
hydrochloration du glycerol. Ce dernier procede presente Pavantage que le 
dichloropropanol peut etre obtenu au depart de matieres premieres fossiles ou de 
matieres premieres renouvelables et il est connu que les ressources naturelles 
petrochimiques, dont sont issues les matieres fossiles, par exemple le petrole, le 

15 gaz naturel ou le charbon, disponibles sur la terre sont limitees. 

Les procedes connus prcscntcnt le probleme de conduirc a P accumulation 
de produits azotes dans differentes etapes du procede de fabrication du 
dichloropropanol, plus particulicrcmcnt dans les flux dc rccyclage, et dans les 
purges desdits flux. Ces composes azotes contribuent a la formation d'oxydes 

20 d'azote (NOx) dans certains traitements desdits flux, tels que des oxydations a 
haute temperature (OHT). La formation des NOx necessite d'equiper ces 
operations d'une unite d'abattement de ces NOx. En effet, les NOx contribuent a 
la formation des brouillards photochimiques (une forme significative de la 
pollution atmospherique) et a la formation des pluies acides. 

25 L' invention vise a remedier a ce probleme en fournissant un nouveau 

produit contenant du glycerol qui ne conduit pas au probleme precite lorsqu'il est 
utilise dans un procede de fabrication de dichloropropanol. 

L'invention se rapporte done a un produit contenant du glycerol et au 
rnoins un compose azote et dont la teneur totale en compose azote exprimee en 

30 azote elementaire (N) est inferieure ou egale a 1 g N/kg de produit. 

L'azote moleculaire N 2 n'est pas un compose azote selon Pinvention. 
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Une des caracteristiques essentielle de Linvention reside dans la faible 
teneur en composes azotes du produit contenant le glycerol. L'avantage 
d'utiliser, pour la fabrication du dichloropropanol, un produit contenant du 
glycerol et une faible teneur en produit azote selon F invention, est d'eviter 
5 P accumulation de produits azotes dans les differentes etapes du procede, plus 
particulierement dans les flux de recyclage, et dans les purges desdits flux. La 
faible teneur en composes azotes des purges permet leur traitement dans des 
procedes d'oxydation a haute temperature (OHT) avec une production reduite 
d'oxydcs d'azotc. Ccla pcrmct dc rcduirc la taillc d'unc unite d'abattemcnt des 
10 ces oxydes d'azote en sortie du procede OHT, voire d'eliminer completement 
une telle unite. 

Dans le produit selon Pinvention, la teneur en glycerol est generalement 

superieure ou egale a 500 g dc glycerol par kg dc produit, dc fa$on preferee 

superieure ou egale a 750 g/kg, de fa^on plus preferee superieure ou egale a 900 
15 g/kg, de fa^on encore plus preferee superieure ou egale a 950 g/kg et de fagon 

tout particulierement preferee superieure ou egale a 990 g/kg. 

Dans le produit selon l'invention, le compose azote peut etre un compose 

inorganique ou un compose organique. Par compose inorganique, on entend 

designer les composes dont la molecule renferrne ne renferme pas de liaison 
20 carbone-carbone ni de liaison carbone-hydrogene. Par compose organique, on 

entend designer les composes dont la molecule renferme au moins une liaison 

carbone-carbone ou une liaison carbone-hydrogene. 

Le compose inorganique azote peut etre selectionne parmi P ammoniac, 

^hydrazine, les chloramines, les sels inorganiques d'ammonium, les nitrates, les 
25 nitrites, les cyanates, les isocyanates, les isothiocyanates metalliques ou 

d'ammonium, ct leurs melanges. 

Le compose organique azote peut etre selectionne parmi les composes 

azotes presents dans les cellules d'originc vegctale, dc preference parmi les 

amines, Puree, les proteines, les peptides, les acides amines, les acides 
30 nuclciqucs, les glucosinolatcs ct leurs produits dc degradation (isothiocyanates, 

thiocyanates, nitriles, oxazolidinethiones), les phospholipides azotes, la 

chlorophylle, la sinapine et leurs melanges. 

Des exemples de phospholipides contenant de Tazote sont la phospatidyl 

chloline, la phosphatidyl serine et la phosphatidyl ethanolamine. 
35 Des exemples d' acides amines libres ou pouvant entrer dans la 

composition de peptides ou de proteines sont Palanine, l'arginine, Pacide 
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aspartique, la cystine, Pacide glutamique, la glycine, Phistidine, Pisoleucine, la 
leucine, la lysine, la methionine, la phenylalanine, la proline, la serine, la 
threonine, le trytptophane, la tyrosine et la valine. 

Des exemples de glucosinolates sont la sinigrine, la gluconapine, la 
5 glucobrassicanapine, la glycorucine, la glucoberteroi'ne, la glucoraphanin, la 
glucoalyssin, la gluconasturtiine, la progoitrine, la napoleiferine, la 
glucobrassicine et la neoglucobrassicine. 

Le compose azote peut provenir du procede de fabrication du glycerol, et 
par exemple des huiles vegetales utilisees pour fabriquer le glycerol ou encore 
10 d'inhibiteurs de corrosion de vapeur, certaines operations de chauffage pouvant 
se faire par injection de vapeur vive dans les huiles ou le glycerol par exemple. 
Ces inhibiteurs de corrosion sont generalement P hydrazine ou des amines, 
comme Pisopropylamine, par exemple. 

Dans le produit selon P invention, la teneur totale en compose azote 
1 5 exprim^e en azote elementaire est de preference inferieure ou egale a 0,5 g N/kg, 
de fa9on plus preftree inferieure ou egale a 0,1 g N/kg, de fa9on encore plus 
preferee inferieure ou egale a 0,05 g N/kg, de fa$on toujours plus preferee 
inferieure ou egale a 0,03 g N/kg, et de fa9on tout particulierement preferee 
inferieure ou egale a 0,01 g N/kg. Cette teneur est generalement superieure ou 
20 egale & 0,1 mg N/kg. 

Le produit a base de glycerol selon P invention contient generalement des 
diols tels que decrits dans la demande FR 07/56125 au nom de SOLVAY SA, de 
la page 1 , ligne 18, a la page 2, ligne 7. 

Les diols sont de preference choisi parmi le 1,2-ethanediol (ethylene 
25 glycol), le 1,2 -propanediol (propylene glycol), le 1,3-propanediol, le 1,2- 

butanediol, le 2,3-butanediol, le 1 ,4-butanediol ou un melange d'au moins deux 
d'entre eux. Le 1,3-propanediol est particulierement prefer. 

Dans le produit a base de glycerol selon Pinvention, la teneur en diol est 
generalement superieure ou egale a 0,001 g diol/kg de produit et inferieure ou 
30 egale a 100 g diol/kg de produit, Cette teneur est souvent inferieure ou egale a 
90 g/kg, couramment inferieure ou egale a 50 g/kg, frequemment inferieure ou 
egale a 10 g/kg, usuellement inferieure ou egale a 1 g/kg, communement 
inferieure ou egale a 0,5 g/kg et frequemment inferieure ou egale a 0,2 g/kg. 
Cette quantite est souvent superieure ou egale a 0,005 g/kg, frequemment 
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superieure ou egale a 0,01 g/kg, couramment superieure ou egale a 0,04 g/kg et 
usuellement superieure ou egale a 0,1 g/kg. 

Le produit a base de glycerol selon Pinvention contient generalement des 
ethers alkyles de glycerol tels que decrits dans la demande PCT/EP2007/055742 
5 au nom de SOLVAY SA, de la page 2, ligne 6 a la page 3, ligne 25. Les ethers 
methyles de glycerol sont prefer^s. 

La teneur en ethers alkyles de glycerol est generalement inferieure ou egale 
a 90 g/kg, souvent inferieure ou egale a 50 g/kg, frequemment inferieure ou 
egale a 10 g/kg, communement inferieure ou egale a 5 g/kg, usuellement 
1 0 inferieure ou egale a 1 g/kg, plus communement inferieure ou egale a 0,5 g/kg et 
plus frequemment inferieure ou egale a 0,2 g/kg. Cette teneur est generalement 
superieure ou egale a 0,005 g/kg, frequemment superieure ou egale a 0,01 g/kg, 
souvent inferieure ou egale a 0,04 g/kg et plus frequemment superieure ou egale 
a 0,1 g/kg. 

15 Le produit a base de glycerol selon l'invention peut egalement comprendre 

des mono alcools, tels que les mono alcools decrits dans la demande 
PCT/EP2007/055742 au nom de SOLVAY SA, de la page 3, lignes 26 a 3 1 . 

Ces mono alcools sont gdneralement presents en une teneur superieure ou 
egale a 0,001 g/kg de produit, et souvent superieure ou egale a 0,01 g/kg. Cette 

20 teneur est generalement inferieure a 20 g/kg de produit et souvent inferieure ou 
egale a 2 g/kg de produit. 

Le produit a base de glycerol selon Pinvention peut egalement comprendre 
de Peau en une teneur generalement superieure ou egale a 0,1 g/kg et inferieure 
ou egale a 100 g/kg. Cette quantite est souvent inferieure ou egale a 50 g/kg et 

25 de fa9on plus preferee inferieure ou egale a 20 g/kg. 

Le produit a base de glycerol selon Pinvention peut egalement comprendre 
des esters alkyliques d'acides gras, des esters de glycerol et des sels tels que 
decrits dans la demande PCT/EP2007/055742 au nom de SOLVAY SA, de la 
page 5, lignes 12 a 20. 

30 Ces esters sont generalement presents en une teneur superieure ou egale a 

0,1 g/kg de produit, souvent superieure ou egale k 1 g/kg et frequemment 
superieure ou egale a 5 g/kg. Cette teneur est generalement inferieure a 50 g/kg 
de produit, et souvent inferieure ou egale a 30 g/kg de produit et plus souvent 
inferieure ou egale a 10 g/kg de produit. 
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Ces sels sont generalement presents en une teneur superieure ou egale a 
0,0005 g/kg de produit, souvent superieure ou egale a 0,001 g/kg et frequemment 
superieure ou egale a 0,01 g/kg. Cette teneur est generalement inferieure a 
10 g/kg de produit, et souvent inferieure ou egale a 1 g/kg de produit et plus 
5 souvent inferieure ou egale a 0,1 g/kg de produit. 

Les diols, les ethers alkyles de glycerol, les mono alcools, l'eau, les esters 
alkyliques d'acides gras, les esters de glycerol et les sels, peuvent etre des sous- 
produits des procedes de fabrication du glycerol, comme par exemple les 
precedes conversion d'huiles ou de graisscs d'originc animalc ou vegetale via 
10 des reactions de transesterification, de saponification ou d'hydrolyse. 

L'invcntion sc rapportc cgalcmcnt a un procede de preparation du produit 
contenant du glycerol et au moins un compose azote et dont la teneur totale en 
compose azote exprimee en azote elementaire est inferieure ou egale a 1 g N/kg, 
comprenant les etapes suivantes : 
15 a) on soumet des graines d'un vegetal a une operation de pressage de fagon a 
obtenir une huile d'origine vegetale 

b) on soumet l'huile vegetale a une operation de transesterification en presence 
de methanol de fa^on a obtenir du glycerol contenant au moins un compose 
azote et dont la teneur totale en compose azote exprimee en azote elementaire 

20 est superieure a 1 g N/kg 

c) on soumet le produit contenant du glycerol de 1'etape b) a une etape 
supplemental (c) dans laquelle une fraction du glycerol obtenu a 1'etape (b) 
est soumis au moins un traitement de purification de fa<;on a obtenir un 
produit contenant du glycerol et au moins un compose azote et dont la teneur 

25 totale en compose azote exprimee en azote elementaire est inferieure ou egale 

a 1 g N/kg dc produit. 

Le traitement de 1'etape c) peut etre effectue sous pression reduite, et peut 
etre sclcctionnc parmi les operations d'cvapoconccntration, 
d'evapocristallisation, de distillation, de distillation fractionnee, de stripping et 
30 d'cxtraction liquidc-liquidc. 

Par evapoconcentration, on entend designer un procede d'evaporation 
partielle du produit permettant de concentrer le produit residuaire en especes 
moins volatiles. Par evapocristallisation on entend designer un procede 
conduisant a cristalliser un compose en eliminant par vaporisation un compose 
35 favorisant sa dissolution dans le milieu. Ces procedes sont decrits dans le 

« Perry's Chemical Engineers' Handbook » a la n cme section de la 7 emc edition. 
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Par distillation, on entend designer le type de separation classique en genie 
chimique et decrit par exemple dans le « Perry's Chemical Engineers' 
Handbook » a la 13* me section de la 7" me edition. 

Par distillation fractionnee, on entend une suite de distillations ou le 
5 distillat est preleve en discontinu. 

Par stripping, on entend designer la separation d'une substance par 
l'entrainement au moyen de la vapeur d'un corps pur. Dans le procede selon 
P invention, ce corps peut etre n'importe quel compose inerte par rapport au 
glycerol tcl que par exemple la vapeur d'cau, l'air, 1'azotc ct lc dioxyde dc 
10 carbone. 

Par extraction liquidc-liquidc on entend la misc en contact avee un solvant 
immiscible totalement ou partiellement approprie permettant d'extraire 
sclcctivcmcnt les composes desires cvcntucllcmcnt scion un processus a contrc 
courant tels que decrits dans decrits le « Perry's Chemical Engineers' 

1 5 Handbook » a la 1 5 eme section de la 7 eme edition. 

Les traitements de stripping, d'evapoconcentration, d'evapocristallisation, 
d'extraction liquide liquide et de distillation peuvent etre combines, par exemple 
dans une colonne de stripping surmontee d'un tron^on de distillation ou dans un 
evaporateur partiel alimentant une colonne de distillation ou en combinant une 

20 extraction liquide-liquide, un stripping du solvant residuaire contenu dans le flux 
enrichi en glycerine et une distillation du solvant enrichi en composes extraits. 

Les diols, mono alcools et les ethers alkyles du glycerol sont recuperes 
dans la fraction distillee, evaporee ou strippee, le produit purifie a base de 
glycerol constitue une coupe intermediate du traitement de distillation, 

25 d'evaporation ou de stripping. La majeure partie des impuretes azotees 
constituent lc rcsidu du traitement. 

Lorsque le traitement consiste une evaporation partielle du produit, la 
temperature dc la zone richc en glycerine, est gcncralcmcnt superieure ou egale a 
0 °C, souvent superieure ou egale a 80 °C et frequemment superieure ou egale a 

30 100 °C. Ccttc temperature est gcncralcmcnt infericure ou egale a 280 °C, 
souvent inferieure ou egale a 250 °C, et frequemment inferieure ou egale a 
200 °C. La temperature dans les zones appauvries en glycerine est generalement 
superieure ou egale a -20 °C, de preference superieure ou egale a -10°C, de 
maniere particulierement preferee superieure ou egale a 0 °C. Cette temperature 

35 est generalement au plus egale a la temperature de la zone riche en glycerine, de 
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preference inferieure d'au moins 5°C a cette temperature, de maniere 
particulierement preferee inferieure d'au moins 10°C a cette temperature. 

Lorsque le traitement s'effectue par extraction liquide-liquide, la 
temperature est generalement superieure ou egale a 20 °C, de preference 
5 superieure ou egale a 40°C, plus particulierement superieure ou egale a 50°C. 
Cette temperature est generalement inferieure ou egale a 200 °C, de preference 
inferieure ou egale a 150 °C et de fagon plus particulierement preferee inferieure 
ou egale a 120 °C. 

La prcssion du traitement, est generalement superieure ou egale a 

10 0,001 mbar. Cette pression est generalement inferieure ou egale a 1 bar, souvent 
inferieure ou egale a 0,5 bar, frequemment inferieure ou egale a 0,3 bar ct plus 
specifiquement inferieure ou egale a 0,25 bar. Lorsque le traitement comprend 
unc ctapc scparce d' evaporation, ccllc-ci est effectuee en generate a unc prcssion 
inferieure ou egale a 2 bar absolu, de maniere preferee a une pression inferieure 

15 ou egale a 1 bar absolu, de maniere particulierement preferee a une pression 

inferieure ou egale a 0,5 bar absolu. Elle est effectuee en general a une pression 
superieure ou egale a 0,1 mbar, de preference a une pression superieure ou egale 
a 0,2 mbar. Lorsque l'etape d'evaporation est combinee a une etape de 
distillation ou de distillation fractionnee, elle est realisee a une pression au moins 

20 egale a la pression de l'etape realisee a la plus basse pression, de preference a 

une pression superieure d'au moins 10 mbar a la pression de l'etape realisee a la 
plus basse pression. L'etape de stripping est effectuee en general a une pression 
inferieure ou egale a 5 bar, de preference inferieure ou egale a 2 bar. 

Dans les traitements de distillation avec ou sans stripping, le taux de 

25 rebouillage est generalement superieur ou egal 1 %, souvent superieur ou egal a 
5 % ct frequemment superieur ou egal a 10 %. Cc taux de rebouillage est 
generalement inferieur ou egal a 99 % et souvent inferieur ou egal a 50 %. Par 
taux de rebouillage pour unc distillation en continu, on entend le rapport cntrc le 
debit de la fraction vaporisee au bouilleur par le debit du residu. 

30 Par taux de rebouillage, pour unc distillation fractionnee, en batch, on 

entend le rapport de la quantite vaporisee par rapport au residu final. 

La proportion de la fraction distillee est generalement inferieure ou egale a 
300 g/kg, souvent inferieure ou egale a lOOg/kg du produit a base de glycerol. 

Le traitement de distillation, de distillation fractionnee ou de stripping peut 

35 etre precede ou suivi d'une operation qui peut par exemple, etre une decantation, 
une centrifugation, une filtration, une adsorption ou un echange d'ions. Lorsque 
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c'est une d£cantation, l'operation peut-etre amelioree par passage dans un 
coalesceur. L'operation d'adsorption est de preference une operation 
d'adsorption sur charbon actif. 

L'invention concerne aussi un procede de fabrication de dichloropropanol 
5 dans lequel on fait reagir un produit contenant du glycerol et au moins un 
compost azote et dont la teneur totale en compose azote exprim£e en azote 
elementaire est inferieure ou egale a 1 g N/kg, avec un agent de chloration. 

L'agent de chloration comprend generalement du chlorure d'hydrogene. 
Le chlorure d'hydrogene peut etre du chlorure d'hydrogene gazeux, une solution 
10 aqueuse de chlorure d'hydrogene ou un melange des deux. 

L'agent de chloration est tel que d<§crit dans la demande de brevet 
WO2005/054167, de la page 4, ligne 32, a la page 5, ligne 18, au nom de 
SOLVAY SA 

La reaction avec l'agent de chloration peut etre effectuee en presence d'un 

1 5 catalyseur, de preference un acide carboxylique ou un derive d'acide 

carboxylique, tel que decrit dans la demande de brevet WC) 2005/054167, de la 
page 6, ligne 24, k la page 7, ligne 35 au nom de SOLVAY SA,. Les acides 
succinique, glutarique, adipique, suberique, s£bacique, dodecanoique, citrique et 
butane tetracarboxylique et leurs derives tels que les chlorures d'acide, les 

20 anhydrides, les esters et les sels, sont des exemples de catalyseurs. Les derives 
des acides carboxyliques contenant de 1' azote, comme par exemple les amides et 
les nitriles, ne sont pas consideres comme des derives d'acide carboxylique 
pouvant servir de catalyseurs. 

La reaction de chloration est de preference realisee dans un milieu 

25 reactionnel liquide. 

La reaction de chloration peut etre effectuee en presence d'un solvant. Le 
solvant ne comprend pas d'azote dans sa molecule. 

Le dichloropropanol forme peut etre separe des autres constituants du 
milieu reactionnel par n'importe quel traitement de separation, par exemple, par 

30 distillation, stripping, extraction ou adsorption. Apr£s ce traitement, les autres 
constituants du milieu reactionnel peuvent etre soumis a des traitements de 
separation supplementaires et/ou recycles. Parmi les autres constituants du milieu 
reactionnel, on trouve des produits lourds, tels que par exemple differents 
isomeres chlores et/ou esterifies d'oligomeres de glycerol. 

35 L'avantage d'utiliser pour la fabrication du dichloropropanol, un produit 

contenant du glycerol et une faible teneur en produit azote selon l'invention, est 
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d'eviter F accumulation de produits azotes dans les differentes etapes du procede, 
plus particulierement dans les flux de recyclage, et dans les purges desdits flux. 
La faible teneur en composes azotes des purges permet leur traitement dans des 
procedes d'oxydation a haute temperature (OHT) avec une production reduite 
5 d'oxydes d'azote. Cela permet de reduire la taille d'une unite d'abattement des 
ces oxydes d'azote en sortie du procede OHT, voire d'eliminer completement 
une telle unite. 

Les oxydes d'azote, en particulier NO et NO2, peuvent se combiner avec 
les composes organiqucs volatils (VOCs) cn presence de la lumicrc solairc pour 

10 former un brouillard photochimique, une forme significative de pollution 

atmosphcriquc, particulierement cn etc. Ccs oxydes d' azote peuvent aussi sc 
dissoudre dans Fhumidite atmospherique pour former de Facide nitrique, un 
composant des pluics acides. 

L'invention concerne aussi un procede dans lequel on soumet le 

1 5 dichloropropanol obtenu selon le procede de fabrication du dichloropropanol 
selon Finvention a une reaction de deshydrochloration, de fa^on a obtenir de 
Fepichlorhydrine. 

Dans ce procede, une autre partie du dichloropropanol peut etre obtenue 
par un procede autre que la chloration du glycerol. Ce procede peut etre choisi 
20 parmi les procedes d'hypochloration du chlorure d'allyle et de chloration de 
Falcool allylique. 

L'invention concerne finalement un procede de fabrication dans lequel on 
soumet Tepichlorhydrine obtenue dans le procede de fabrication de 
Tepichlorhydrine selon l'invention a une reaction avec : 
25 ■ au moins un compose contenant au moins un atome d'hydrogene actif, de 
fa^on a obtenir un derive cpoxy, par cxcmplc une resine cpoxy, un ether dc 
glycidyle ou un ester de glycidyle, ou 

■ dc F ammoniac, une amine, un polyaminoamidc ou une polyiminc, dc fa<pon a 
obtenir un agent de coagulation, ou 

30 - une polyaminc, un polyamidc ou un polyaminoamidc, dc facpon a obtenir unc 
resine resistante a Teau pour le traitement du papier, ou 

■ une amine ou un sel d'amine, de fa^on a obtenir, un agent de cationisation, ou 
• un compose selectionne parmi Facide phosphorique, un sel de Facide 

phosphorique, un oxychlorure de phosphore, un ester de Facide phosphorique, 
35 un acide phosphonique, un ester d'un acide phosphonique, un sel d'un acide 

phosphonique, un acide phosphinique, un ester d'un acide phosphinique, un 
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sel cTun acide phosphinique, une phosphine oxide, une phosphine, de fagon a 
obtenir un retardateur de flamme, ou 
■ un monoalcool contenant del 2 a 16 atomes de carbone ou une amine 

selectionnee parmi les alkylamines lineaires, les alkylamines branchees, les 
5 cycloalkylarnines, les alkoxyamines, les amino alcools, les amines cycliques 

contenant au moins un atome d'azote dans une structure cyclique, une 
alkylenediamine, une polyetherdiamine, une polyalkylenepolyamine, de fagon 
a obtenir des auxiliaires entrant dans la composition de detergents, ou 
- un oxydc d'alkylcnc, un oxydc dc phcnylcnc ou a une reaction avcc un oxydc 
10 d'alkylene, un oxyde de phenylene et un ether de glycidyle ou a une reaction 
d'homopolymcrisation dc fagon a obtenir un clastomcrc d'cpichlorhydrinc. 
Exemple 1 (conforme a 1' invention) 

La figure 1 reprcscntc un schema particular d' installation qui a etc utilise 
pour appliquer le procede de production de dichloropropanol suivant l'invention. 
15 Un reacteur (4) a ete alimente en continu, a 1 17°C et a 1,14 bar de pression 

absolue, avec du glycerol contenant 0,02 g N/kg par la ligne (1), un flux de 
chlorure d'hydrogene par la ligne (2) et un flux de catalyseur par la ligne (3). 
Une colonne de distillation (6) a ete alimentee via la ligne (5) par une phase 
gazeuse produite par le reacteur (4) ; le residu de la colonne (6) a ete recycle par 
20 la ligne (8) au reacteur (4). Le flux de production (7) contient la majorite de 
Teau produite par le procede et une premiere partie de la production de 
dichloropropanol. Une purge liquide a ete soutiree du reacteur (4) par la 
ligne (9) et a alimente un evaporateur (10) ou une operation d'evaporation 
partielle du melange a ete realisee par chauffage ; la phase gazeuse qui contient 
25 la majorite du chlorure d'hydrogene et de l'eau du flux (9) a ete recyclee via la 
ligne (1 1) au bas dc la colonne (6). Une colonne dc stripping (13) a etc 
alimentee par la phase liquide venant de Fevaporateur (10) par la ligne (12) et 
par un flux d'azotc introduit par la ligne (16) ; une dcuxicmc partie dc la 
production de dichloropropanol est collectee en tete de la colonne (13) via la 
30 ligne (14) ct le residu dc la colonne (13) a etc recycle au reacteur (4) par la 

ligne (15). Une purge du melange circulant dans la ligne (15) a ete effectuee de 
maniere discontinue par la ligne (17). La teneur en azote de la purge est de 0,12 
gN/kg. 



RE VENDICATIONS 



1 . Produit contenant du glycerol et au moins un compose azote et dont la 
teneur totale en compose azote exprimee en azote elementaire (N) est inferieure 
ou 6gale a 1 g d' azote (N)/kg de produit. 

2. Produit selon la revendication 1 dont la teneur totale en compose azote 
exprimee en azote elementaire (N) est inferieure ou 6gale a 0,03 g d'azote (N)/kg 
de produit. 

3. Produit selon la revendication 1 ou 2 comprenant du glycerol en une 
teneur superieure ou egale a 500 g/kg de produit. 

4. Produit selon Tune quelconque des revendications 1 a 3 dans lequel le 
compost azote est selectionne parmi les composes azotes presents dans les 
cellules d'origine vegetale. 

5. Produit selon la revendication 4 dans lequel le compose azote est un 
compose organique selectionne parmi les amines, Puree, les proteines, les 
peptides, les acides amines, les acides nucl£iques, les glucosinolates et leurs 
produits de degradation (isothiocyanates, thiocyanates, nitriles, 
oxazolidinethiones), les phospholipides azotes, la chlorophylle, la sinapine, et 
leurs melanges. 

6. Procede de preparation du produit a base de glycerol conforme a Tune 
quelconque des revendications 1 & 5, comprenant les Stapes suivantes : 

a) on soumet des graines d'un vegetal a une operation de pressage de fa^on a 
obtenir une huile d'origine vegetale 

b) on soumet Phuile vegetale a une operation de transesterification en presence 
de methanol de fa9on a obtenir un produit contenant du glycerol et au moins 
un compost azote et dont la teneur totale en compose azote exprimee en 
azote elementaire (N) est superieure a 1 g N/kg 

c) on soumet le produit contenant du glycerol de Petape b) & une etape 
supplemental dans laquelle une fraction du glycerol obtenu a Petape b) est 
soumise a au moins un traitement de purification de fa^on a obtenir un 
produit contenant du glycerol et au moins un compose azote et dont la teneur 
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totale en compose azote exprimee en azote elementaire (N) est inferieure ou 
egale a 1 g d'azote (N)/kg de produit. 

7. Procede selon la revendication 6, dans lequel le traitement de 
purification est effectue eventuellement sous pression reduite, et est selectionne 
parmi les operations d'evapoconcentration, d'dvapocristallisation, de distillation, 
de distillation fractionnee, de stripping et d'extraction liquide-liquide. 

8. Procede de fabrication de dichloropropanol dans lequel on fait reagir un 
produit contenant du glycerol conforme a Tune quelconque des revendications 1 
a 5, avec un agent de chloration. 

9. Procede selon la revendication 8, dans lequel on soumet le 
dichloropropanol a une reaction de deshydrochloration de fa^on a obtenir de 
r^pichlorhydrine. 

10. Procede selon la revendication 9 dans lequel on soumet 
1'epichlorhydrine obtenue a une reaction avec : 

• au moins un compose contenant au moins un atome d'hydrogene actif, de 
fa<?on a obtenir un derive £poxy, par exemple une resine 6poxy, un ether de 
glycidyle et un ester de glycidyle, ou 

- de l'ammoniac, une amine, un polyaminoamide ou une polyimine, de fa£on a 
obtenir un agent de coagulation, ou 

■ une polyamine, un polyamide ou un polyaminoamide, de fagon a obtenir une 
resine resistante a Teau pour le traitement du papier, ou 

- une amine ou un sel d 1 amine, de fa9on a obtenir, un agent de cationisation, ou 

• un compose selectionne parmi Tacide phosphorique, un sel de l'acide 
phosphorique, un oxychlorure de phosphore, un ester de l'acide phosphorique, 
un acide phosphonique, un ester d'un acide phosphonique, un sel d'un acide 
phosphonique, un acide phosphinique, un ester d'un acide phosphinique, un 
sel d'un acide phosphinique, une phosphine oxide, une phosphine, de fa?on a 
obtenir un retardateur de flamme, ou 

- un monoalcool contenant de 1 2 a 1 6 atomes de carbone ou une amine 
selectionnee parmi les alkylamines lineaires, les alkylamines branchees, les 
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cycloalkylamines, les alkoxyamines, les amino alcools, les amines cycliques 
contenant au moins un atome cT azote dans une structure cyclique, une 
alkylenediamine, une polyetherdiamine, une polyalkylenepolyamine, de fa<?on 
a obtenir un auxiliaire entrant dans la composition de detergents, ou 

un oxyde d'alkylene, un oxyde de phenylene ou & une reaction avec un oxyde 
d'alkylene, un oxyde de phenylene et un ether de glycidyle ou a une reaction 
d'homopolymerisation, de fa9on a obtenir un elastomere d'epichlorhydrine. 
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Figure 1 
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